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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(S) Hartbare uretdiongruppenhaltige Massen und em Verfahren zu ihrer Herstellung und Verarbeitung sowie ihre 
Verwendung 

@ Die Erfindung bezieht sich auf das Gebiet der Chemie 
und betrifft hartbare Massen r wie sie fur die Herstellung 
von Lacken eingesetzt werden konnen. 
Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, Massen zur 
Verfugung zu stellen, die bei niedrigeren Temperaturen in 
gleicher Zeit ausharten. 

Die Aufgabe wird gelost durch hartbare, uretdiongrup- 
penhaltige Massen, enthaltend (A) eine Bindemittel-Kom- 
ponente, wobei (A1) diese entweder frei von Carboxyl- 
gruppen ist, oder (A2) die Konzentration an Carboxyl- 
gruppen kleiner ist als die des Katalysators (C) oder (A3) 
bei einer hoheren Konzentration eine Menge an reakti- 
vem Agens zugegeben wird, und (B) eine Uretdiongrup- 
pen aufweisende Polyadditionsverbindung und (C) min- 
destens einen Lewissaure-Katalysator. 
Die Aufgabe wird weiterhin durch ein Verfahren zur Her- 
stellung derartiger Massen gelost, bei dem die Ausgangs- 
stoffe in Losung und/oder in Schmelze homogenisiert 
werden, danach schnell abgekuhlt wird und anschliefcend 
die Weiterverarbeitung zur voilstandigen Vernetzung 
durchgefuhrt wird. 
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Beschreibung 

Die Erfindung beziehl sich auf das Gebiet der Chemie und betrifYi hartbare Masser, wie sie beispieLsweise fur die Her- 
stellung von Lacken eingesetzt werden konnen und ein Verfahren zu ihrer HerstelJ^ng und Verarbeilung. 

5 Die Blockierung von Isoeyanaten inillels Dimerisierung zu Ureldionen sleill e'.ne efleklive Melhode dar, Isocyanat- 
gruppen vor vorzcitigcr Reaklion zu schuizcn. Ein wichligcs Einsalzgcbict von jrctdiongruppcnhaltigcn Harlem stcilt 
die Beschichtung hi tzeres ist.cn ler Substrate, speziell mil Pulverlacken, dar. 

Pulverlacke sind frei von Loscmitleln und demzufolge weilgehend frei von schadli.chen Emissionen und sie besitzen 
ein sehr hohes Lackieraquivalent. Die Pul verlackierung stellt soniit. ein sehr umweltfreundiiches und wirtschaftliches Be- 

10 schichtungs verfahren dar. 

Beschichiungen auf Poiyurethanbasis zeichnen sich durch besondere Lichl- und Wetterbeslandigkeii und hervorra- 
gende oplische Eigenschaften aus. Die heule in der Praxis angewandlen Polyurethanpulverlacke basieren auf feslen Hy- 
droxy Igruppen tragenden Polyeslern sowie feslen aliphatischen bzw. cycloaliphaiischen Poly isoeyanaten, deren Isocya- 
nalfunktionen durch externe, niederniolekulare Verkappungsmitlel vor vorzeitiger Reaklion geschutzi werden. Diese 

15 Verkappungsmitlel entweichen zumindesl teilweise wahrend der thermischen Ausharlung des Pulverlackes. Diese Emis- 
sionen laufen der prinzipieUen Eniissionsfreiheil von Puiverlackfbrmulierungen enlgegen und bedingen aus Grunden 
von Okologie und Arbeilsplalzhygiene besondere Vorkehrungen. 

Durch den Einsatz von uretdiongruppenhaltigen Vernetzem (z. B. DE 23 12 391 OS, EP 045 998 Al EP 669 353 Al ) 
besteht die Moglichkeit derartige Emissionen niedermolekularer Subslanzen zu venneiden. Aufgrund der geringen Re- 

20 aklivilat der intern blockierten Isocyanaigruppen ist der EinsaLz entsprechender uretdiongruppenhaltiger Harter bis zum 
heutigen Tag begrenzt, da die zur Ausharlung notwendigen Temperaluren groBer 160°C zu hoch liegen und/oder die zur 
Ausharlung notwendige Zeit zu lang ist . Mil Blick auf die Koslen fur Energie und die Moglichkeit thermolabile Substrat e 
(z. B. Kunstsloffe oder Holz) zu beschichten, ist cs notwendig, die Reakti vital derarliger Sysleme zu erhohen. 

Es wurden verschiedene Versuche unternommen, die Aushartung von Polyurethan-Massen auf Basis von uretdion- 

25 gruppenhalugen Hartern durch den Einsatz von Katalysaloren zu beschleunigen. Es wurde eine Reihe von Verbindungen 
vorgeschlagen, wie die aus der Polyurethanchemie bekannlen meiallorganischen Katalysaloren, wie Zinn(II)-acetat, 
Zinn(II)-octoat, Zinn(II)-elhylcaproat, Zinn(II)-laurat, Dibutylzinndiacetat, Dibutylzinndilaurat, Dibutylzinnmaleat 
(z. B. EP 045 994 Al, EP 045 998 Al, WO 91/07452 oder DE 24 20 475), Eisen(IH)-chlorid, Zinkchlorid, Zink-2-ethyl- 
caproat und Molybdanglykolat oder tertiare Amine, wie Triethylamin, Pyridin, Methylpyridin, Benzyldimethylamin, 

30 N,N-Endoethylenpiperazin, N-Methylpiperidin, Pentamethyldielhylentriamin, N,N-Dimethylaminocyclohexan und 
N N'-Dimethylpiperazin (z. B. EP 639 598 Al). 

In der Praxis kommen im allgemeinen zinnorganische Verbindungen der genannten Art zum Einsatz. Die mil diesen 
Katalysaloren erreichbaren Reaktivitatserhohungen genugen noch nicht den Ansprlichen an, bei niedrigen Temperaluren 
aushartende Massen. 

35 in HP 803 524 A 1 werden KN'-trisubstiluierte Amidine enlhallende Verbindungen als Spaltungskatalysatoren be- 
schrieben. Gegenstand dieses Standes der Technik ist ein Polyurethan-Pulverlack, der eine Hydroxylgruppen aufwei- 
sende Bindemittelkomponente, eine Uretdiongruppen und gegebenenfalls freie Isocyanatgruppen aufweisende Polyad- 
ditionsverbindung auf Basis aliphatischer und/oder cycloaliphatischer Diisocyanate, mindestens einen N^N'-irisubsti- 
tuierte Amidinstrukturen enthaltenden Katalysator mil einem Amidingruppengehalt (berechnel als CN2; Molekularge- 

40 wichl = 40) von 12,0 bis 47,0 Gew.-%, gegebenenfalls weitere aus der Polyurethanchemie bekannte Katalysaloren und 
gegebenenfalls weitere aus der Puiverlacktechnologie bekannte Hilfs- und Zusatzstoffe enthalt. Die Hydroxylgruppen 
aufweisende Bindemittelkomponente wird in dem Pulverlack in solchen Mengen eingesetzt, daB auf jede Hydroxyl- 
gruppe der Bindemittelkomponente 0,6 bis 1,4, vorzugsweise 0,8 bis 1,2 Isocyanatgruppen der Uretdiongruppen und ge- 
gebenenfalls freie Isocyanatgruppen aufweisenden Polyadditionsverbindung entfallen, wobei unter Isocyanatgruppen 

45 die Summe aus in dimerer Form als Uretdiongruppen vorliegenden Isocyanatgruppen und freien Isocyanatgruppen ver- 
slanden wird. 

In der Veroffentlichung werden mogliche Hartungstemperaturen ab 130°C] genannt. Den Ausfuhrungsbeispielen ist je- 
doch zu enlnehmen, daB bei Hartungslemperaluren bis 170°C keine qualitaliv hochwerligen Beschichiungen erhalten 
wurden. 

50 Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist. es nun, uretdiongruppenhaltige Massen mil hoherer Reakti vital zur Verfugung 
zu stellen, die bei niedrigeren Temperaluren in gleicher Zeit oder bei gleichen Temperaturen in deutlich kurzerer Zeit als 
die bi slang bekannlen, Ureldionharler enthaltenden Massen ausharlen. 

Die Aufgabe wird durch die Erfindung nach den Anspriichcn 1 und 11 gclosl. Wcilcrbildungcn sind Gegenstand der 
Unteranspriiche. 

55 Mil der BereitslelLung der erfindungsgema3en Massen konnie diese Aufgabe gelost werden. Die erfindungsgemaBen 
Massen basieren auf der Talsache, daB unter den erfindungsgemaBen Bedingungen Lew issau re- Katalysaloren, insbeson- 
dere metallorganische Verbindungen die Umsetzung von Uretdiongruppen mil Hydroxylgruppen so stark beschleunigen, 
daB sich mil ihrer Hilfe unter Verwendung der bekannlen Ureldionharler Massen herslelLen lassen, die bereits bei ver- 
gleichsweise niedrigen Temperaluren in gleicher Zeit oder bei gleichen Temperaturen in deutlich kurzerer Zeit als die 

60 bislang bekannten, Ureldionharler enthaltenden Massen ausharlen. 

Die Erfindung betrifft bei niedrigen Temperaturen aushartbare uretdiongruppenhaltige Massen, enlhaltend A) eine Hy- 
droxvlgruppen aufweisende Bindemittelkomponente, B) eine Uretdiongruppen und gegebenenfalls freie Isocyanatgrup- 
pen aufweisende Polyadditionsverbindung als Vernetzer, C) mindestens einen aktiven oder reaktiv aktivierbaren Lewis- 
saure-Kat.alysator, gegebenenfalls D) weitere aus der Polyurethanchemie bekannte Katalysaloren und gegebenenfalls E) 

65 ' an sich bekannte Hilfs- und Zusalzmittel. mil der MaBgabe, daB (Al ) die Bindeiniuelkomponente frei von Carboxylgrup- 
pen ist, oder (A2) die Konzentralion an Carboxyigruppen kleiner ist als die Konzenlxation an aktivem Kalalysator (C) 
oder (A3) bei einer hoheren Konzentralion an Carboxyigruppen gegenuber der eingesetzten Katalysalorkonzeniration 
(C) eine solche Menge an reaktivem Agens. wie z. B. Epoxyverbindung oder Oxazolin zugegeben wird, die zur Blockie- 
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rung der Menge an Carboxylgruppen nolwendig isL, uin eine nolwendige Konzenlralion an aklivem Kalaly salor (C) zu 
rcalisicrcn. 

Gegensland der Erfindung isl auch die Verwendung der Massen zur Beschichtung von hilzeresistenien und thermola- 
bilen Subslralen, zur Verkapselung von Bauleilen, als verarbeilbare, harlbare Formmasse und als Ihennisch harlbare 
Spaehlel masse. 

Bci den in den erfindungsgeniaBen Massen cnthallcncn Komponcnic A) handell cs sieh uni belicbige Hydroxylgrup- 
pen aufweisende Bindemiuel miieiner OH-Zahl von 25 bis 400, vorzugsweise von 25 bis 200 und einem mittleren Mo- 
lekulargewichl von 400 bis 20.000, vorzugsweise von 1.000 bis 10.000, die oberhalb der Reaktions- oder Verarbeitungs- 
leniperatur in fliissiger oder viskoser Form vorliegt. Derariige Bindemiuel sind bei spiels weise hydroxylgruppenhallige 
Polyester, Polyacrylale, Polyelher oder Polyurelhane aber auch beliebige Mischungen solcher Harze. 

Bei der in den ernndungsgemaBen Massen ent.halt.enen Komponenle B) handelt es sich urn eine oberhalb der Reakti- 
ons- oder Verarbeilungslemperalur in fliissiger oder viskoser Form vorliegende, Ureldiongruppen und gegebenenfalls 
freie Isoeyanalgruppen aufweisende Polyadditionsverbindung auf der Basis aliphalischer und/oder cycloaliphatischer 
Diisocyanate,insbesondere uni solche auf Basis von 1 ,6-Hexamethylendiisocyanal. (HDI), 1-Isocyanalo- 3,3,5- Lrimethyl- 
5-isoeyanatoineihylcyclohexan (IPDI), 4,4 , -Diisocyanatodicyclohexyimethan, l,3-Diisocyanalo-2(4)-nielhylcyclohexan 
oder beliebiger Cjemische dieser DiisocyanaLe, wobei IiDI und EPDI bevorzugt sind. 

Die Komponente B) wird in den erfindungsgeniaBen Massen in solchen Mengen eingesetzt daB auf jede Hydroxyl- 
gruppe der Bindemiuelkomponente A) 0,8 bis 2,4, vorzugsweise 0,9 bis 2, 2 Isoeyanalgruppen der Komponente B) enl- 
fallen, wobei unler Isoeyanalgruppen der Komponente B) die Summe aus in dinierer Form als Uretdiongruppen vorlie- 
genden Isoeyanalgruppen und freien Isoeyanalgruppen verstanden wird. 

Zur Beschleunigung der Ausharlung enthallen die erfindungsgeniaBen Massen Lewissaure-Kalalysatoren C), vorzugs- 
weise melallorganische Verbindungen wie z. B. vom Zinn- und/oder Zink- und/oder Cadmium- und/oder Eisen- und/ 
oder Mangan- und/oder Molybdan- und/oder Aluminium- und/oder Koball- und/oder Zirkoniumtyp in Abwesenheit oder 
in Gegenwart von teriiaren Amin- und/oder anwesenden oder sich reakLiv bildenden Ammonium- und/oder N,N,N'lxi- 
substiluierie Amidin- und/oder anwesenden oder sich reaktiv bildenden Phosphoniuin- und/oder Imidazol- und/oder 
Epoxy verbindungen zur Aktivierung oder Erhohung der Katalysatorwirkung. 

Einselzbare Katalysatoren C) sind melallorganische Verbindungen der allgemeinen Fonnel 

R 2 MeX 2 

in welcher 

Me = Melall 

R = Alkylrest und 

X = Carboxylases! bedeulel, 

sowie melallorganische Verbindungen der allgemeinen Formel 

R 2 MeY 2 

in welcher 

Me = Metall 

R = Alkylrest und 

Y = Alkoholatrest bedeulel, 

sowie melallorganische Verbindungen der allgemeinen Formel 
Z„Me 

in welcher 
Me = Melall 

Z = Acclylacctonatrcsl und 
n = 2 oder 3 bedeulel. 

oder beliebige Mischungen solcher meiallorganischer Kalalysaloren. 

Einselzbare Kulalysaioren C) sind auch die Deri vale der oben genannlen Verbindungen aus Folgereaklionen, wiez. B. 
Flydrolysc- und Zcrsclzungsproduktc oder beliebige Mischungen dicscr Dcrivaic oder beliebige Mischungen der oben 
genannlen Katalysatoren mil diesen Derivalen. 

Die Katalysatoren C) kommen in den erfindungsgemaBen Massen in einer Menge von 0,01 bis 5,0Gew.-% ? vorzugs- 
weise von 0,1 bis 3,0 Gew.-% bezogen auf die Gesamlmenge der Komponenlen A) bis D) zum Einsatz. 

Gegebenenfalls konnen in den erfindungsgemaBen Massen als weitere Kalalysaloren D) aus der Polyurelhanchemie 
bekannte Verbindungen mitverwendet werden. 

Gegebenenfalls konnen die erfindungsgemaBen Massen an sich bekannle Hilfs- und Zusatzniillel (E) enthallen, wie 
z. B. VerlaufsmitleL Lichischuizmitlel, UV-Absorber, Pigmenle, oder auch Farbsiabilisatoren. 

Die Homogenisierung der einzelnen Massebeslandteile erfolgl durch Mischen der Komponenten in Schmelze, vor- 
zugsweise in einem Laborknelen Co-Kneter oder Exlruder. Temperat.ur und/oder Mischzeit und/oder Drehzaitl werden 
so eingeslellt, daB wahrend "der Homogenisierung' ini wesentlichen noch keine Verzweigungs- oder Polynieraufbaureak- 
lionen slat.lfinden. Ini Laborkneter erfolgl beispielsweise zunachst. ein Aufschmelzen der Komponente A. Danach erfolgl 
schriltweise die Zugabe der Komponenlen B und E. Zuleizt erfolgt die Dosierung des Kalalysalors C oder Kalalysaior- 
gemisches C und D, vorzugsweise als Batch. Fur die Homogenisierung in einem Co-Kneter oder ini Extruder werden 
beispielsweise alle Komponenlen grundlich gemischl und anschlieBend ini Co-Kneter oder Extruder homogenisieri. Die 
Homogenisierung der Komponenlen erfolgl bei Masse tern per aiu re n zwischen 50 und 110°C bevorzugt zwischen 70 und 
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100°C und dauerl bis 30 inin. Zur Erzielung einer oplimalen Durehmischung kann im Co-Kneier oder im Extruder eine 
zwcimaligc Extrusion vortcilhafl. scin, wobci die Komponcnlc C gcgcbcncnfalls auch erst im zwcilcn Extrusionsschritt 
zugegeben werden kann. Die homogenisierte Masse wird nachfolgend durch schnelles Abkiihlen zuni Erstarren ge- 
bracht. Dies erfolgl durch Aufbringen der Schmelze auf ein Kuhlband oder Einbringen in flussigen Stickstoff. Die er- 
5 slarrle Masse wird gebrochen und zerkleinerl oder bei Pulverlaeken ansehlieBend mil einer Sichiermuhle zu Puiver mil 
cincr TcilchcngroBc < 90 urn vennahlcn. 

Die Homogenisierung der Komponenlen kann auch in Losung erfolgen. Die Horn ogeni si erungs tern peratur liegl dabei 
oberhalb RaumtemperaLur und ubersleigl im wesenllichen nichl 1 1 0°C. Vorieilhattcrweise liegl hier mindeslens eine der 
Komponenlen (A-E), bevorzugi A und/oder B, in flussiger Form vor, in der mindeslens eine der anderen Komponenlen 

10 loslich ist. Die homogenisierte Masse wird nachfolgend durch Abschrecken schlagartig auf Temperaturen von minde- 
slens 20 K unler Mischungstemperatur abgekuhll und kann danach bis zur Verarbeilung gelagert werden. 

Es sind hochreaktive, thennisch hartbare Systenie hersiellbar, bei denen die reakliven Komponenlen einschlieBLich 
Katalysaloren und gegebenenfails verwendungsbedingi anderen Zusatzsloffen beispielsweise durch Schmelzeextrusion 
homogenisiert und ansehlieBend zerkleinerl und/oder pulverisiert werden und uber eine ausreichend hohe Lagerstabililal 

15 verfugen. 

Bei WeiLerverarbeitung der erfindungsgeniaBen Massen zur Beschichiung, konnen die so hergestellten Pul ver lack for- 
mulierungen nach iiblichen Beschichtungsverfahren, wie z. B. elekLrostatischein Pulverspruhen oder Wirbelsinlern, auf 
die zu beschichlenden Substrate aurgebracht werden. Die Hartung der Uberzuge erfolgl durch Erhilzen auf Temperaturen 
von 110 bis 190 o C 7 vorzugsweise auf Temperaturen von 120 bis 160°C, bis eine vollsLandige Vernetzung erreicht und 
20 uber DSC-Messungen im wesenllichen keine Reaktionswanne mehr nachweisbar ist. Die Temperaturerhohung erfolgl 
dabei linear und/oder nichtlinear und/oder die Temperalur wird bei Reaktionslempcratur konstanl gehallen. Bei hoheren 
Teinperaiuren, die den Hartung stem peraturen des Standes der Technik entsprechen, erfolgl eine Hartung in deullich kiir- 
zerer Zeit. Andererseils kann erfindungsgemaB die Hartung bei deutlich niedrigeren Temperaturen erreicht werden. 

ErfindungsgemaB konnen beliebige hitzeresislente Substrate, wie beispielsweise Glas oder Melalle, aber auch thermo- 
25 labile Substrate wie Kunststofle oder Holz beschichtet werden. 

Durch den Einsatz der erfindungsgemaBen Katalysaloren unler den beschriebenen Bedingungen isl die Umsetzung der 
Uretdiongruppen enthaltenden Harter mil Hydroxylgruppen enthaltenden Bindemitlelkomponenten bei vergleichsweise 
niedrigen Temperaturen moglich. 

1st der Carboxylgruppengehalt der Bindemittelkomponenle B) gleich oder groBer als der Gehalt an Kalalysator C), ge- 
30 lingt es durch Zugabe z. B. von Epoxyverbindung eine ausreichende Menge an Carboxylgruppen zu blockieren, so daB 
eine katalylisch wirksame Konzenlration an aktivem Katalysator .C) entsteht. 

Zwar ist die Verwendung von Dialkylzinndicarboxylaten als Katalysatoren fur die Vernetzung hydroxylgruppenhalti- 
ger Binder mil uretdiongruppenhaltigen Ilartern nach dem Stand der Technik bekannt, unter den beschriebenen Bedin- 
gungen ist aber keine katalytische Aklivitat der beschriebenen metallorganischen Verbindungen auf die Umsetzung der 
35 Uretdionfunktion nachweisbar. Die im Vergleich zu unkatalysierten Massen erniedrigten Hartungstemperaturen der im 
Stand der Technik beschriebenen Uretdiongruppen enthaltende Massen ist vielmehr auf eine Beschleunigung der Umset- 
zung der thennisch aus den Uretdionringen regenerierten Isocyanatgruppen mil Hydroxylgruppen zuriickzufuhren. 

Im weiteren wird die Erfindung an Ausfuhrungsbeispieien naher erlauterl. Dabei ist in Beispiei 1 der Stand der Tech- 
nik in Form einer unkatalysierten Zusammensetzung dargesteJIt. 

40 

Beispiele 

In einem Laborkneter werden die Verbindungen (A) und (B) homogenisiert. Die Kneterkammertemperatur wird so 
eingestellt, daB die Massetemperatur 90°C nicht wesentlich uberschreitet. Zu dieser Masse werden nacheinander die Ver- 

45 bindungen (E), (D) und (C) zugegeben. 

Die Zusammensetzungen der Beispielmischungen sind in Tabelle 1 angegeben. Die Eigenschaften der eingesetzten 

Komponenten sind in Tabelle 2 angegeben. 

Die homogenisierten Massen werden durch Einbringen in flussigen SlickslofT abgeschreckl. Die abgeschrecklen Mas- 
sen werden in cincr Labonnuhlc unter Kiihlung zerkleinerl und bei 30°C im Vakuum getrocknet. Die Charaktcrisicrung 
50 der Proben erfolgl niitlels Differential Scanning Calorimetrie (DSC). Die Untersuchungen erfolgten dynamisch in einem 
Temperaturbereich von 40 bis 260°C bei einer Aufheizgeschwindigkeil von 10 K/riiin. Die Ergebnisse sind in Tabelle 3 
angegeben. 
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Tabelle 1 



ZusanimenscLzung der Beispielmischungen 



Komponenten/Beispiel 


1 


2 


3 


4 


5 


6 


(A) 

Hydroxy Iterminierter Polyester 


75,7 


75,7 


75,7 


75,7 


75,7 


75,7 


(A3) 

Triglycidylisocyanurat 


- 


2,9 


2,9 


2,9 


2,9 


2,9 


(B) 

Uretdiongruppen enthaltende 
Polyadditionsverbindung 


24,3 


24,3 


24,3 


24,3 


24,3 


24,3 


(C) 

Dibutylzinndllaurat 




1,0 










( C ) 

Dibutylzinndibutylat 






1,U 








l W 

Zinkacetylacetonat 








1 0 


1 0 




(D) 

Benzyltrimethylammoniumchlorid 










1,0 


1,0 


(E) 

Acronal 4F 












0,6 



alle Angaben sind in Gew.-% 



Tabelle 2 



Eigenschafien der in den Beispielen eingesetzten Komponenten 



Komponente 


OH-Zah! 


COOH-Zahl 


Isocyanat-Equivalent 


T m (°C) 


Hydroxylterminierter Polyester 


30 


<5 




56 


Triglycidylisocyanurat 








98 


Uretdiongruppen enthaltende 
Polyadditionsverbindung 






310 


54 
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Tabelle 3 

Ergebnisse der thermischen Untersuchungen (dynamisch) 



5 


Beispiel 


1 


2 


3 


4 


5 


6 


10 


Beginn der Reaktion 
Tonset 


184,2 


144,0 


134,9 


131,0 


128,2 


123,6 


15 


Reaktionsmaximum 
Tmax(°C) 


211,8 


164,6 


160,3 


145,3 


145,2 


141,6 



20 Tabelle 4 

Ergebnisse der thermischen Untersuchungen (isotherm) 



Beispiei 


1 


2 


3 


4 


5 


Reaktionstemperatur 


150 


150 


150 


130 


130 


Reaktionszeit (mm) bis 
zur weitgehend vollst. 
Vemetzung 


-*> 


17 


16 


12 


12 



*) keine nennenswerte Vernetzung eingetreten 



Patentanspruche 

40 

1. Hartbare, uretdiongruppenhaltige Massen, enthaltend (A) eine, endstandige und/oder seitenstandige Hydroxyl- 
gruppen aufweisende, lineare oder verzweigte Bindemittel-Komponente mit einer OH-Zahl von 25 bis 400, bevor- 
zugt von 25 bis 200 und einern mittleren Molekufargewicht von 400 bis 20.000, bevbrzugt. von 1 .000 bis 10.000 ? die 
oberhalb der Reaktions- oder Verarbeitungs tempera tur in flussiger oder viskoser Form voriiegt, wobei (Al) entwe- 

45 der die Bindemittelkomponente frei von Carboxylgruppen ist, oder (A2) die Konzentration an Carboxylgruppen 

kleiner ist als die Konzentration an aktivem Katalysator (C) oder (A3) bei einer hoheren Konzentration an Carb- 
oxylgruppen gegen iiber der eingesetzten Katalysatorkonzentration (C) eine solche Menge reaktivem Agens zuge- 
geben wird, die zur Bloc kierung der Menge an Carboxylgruppen notwendig isL, um eine notwendige Konzentration 
an aktivem Katalysator (C) zu rcalisicrcn, und (B) cine oberhalb der Reaktions- oder Vcrarbcitungstcmpcratur in 

50 flussiger oder viskoser Form vorliegende, Uretdiongruppen und gegebenenfalls freie Isocyanatgruppen aufwei- 

sende Polyadditionsverbindung auf der Basis aliphatischer und/oder cycloaliphatischer Diisocyanate und (C) min- 
destenseinen aktiven oder einen reaktiv aktivierbaren Lewissaure-Katalysator und (D) weitere aus der Urethanche- 
mic bekannte Katalysatorcn und (E) an sich bekannte Hilfs- und Zusalzmittcl, wobei D) und E) zugegeben scin kon- 
nen. 

55 2. Massen gemaB Anspruch 3, bei der die Komponente A) aus einer Hydroxylgruppen aufweisenden polymeren 

Verbindung besteht, wie z. B. Polyacrylate, Polyether, Polyester und Oligo- bzw. Polyepoxide. 
3. Massen gemaB Anspruch 1 , bei der die Komponente B) aus einer Uretdiongruppen und gegebenenfalls freie Iso- 
cyanatgruppen aufweisenden Polyadditionsverbindung auf Basis von Isophorondiisocyanat und/oder Hexamethy- 
lendiisocyanat besteht. 

60 4. Massen gemafS Anspruch 1, bei dem das reaktive Agens eine Epoxyverbindung und/oder eine Oxazolinverbin- 

dung ist. 

5. Massen gemaB Anspruch 1 , bei der die Komponente C) aus mindestens einem metallorganischen Katalysator der 
allgemeinen Fonnel 

65 ' R 2 MeX 2 

in welcher 
N4c=K4etali 
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R = Alkylresl unci 

X = Carboxylases! bedcutet, 

bestehl. 

6. Massen gemaB Anspruch 1 , bei der die Komponenle C) aus inindestens einem nielallorganischen Kaialysalor der 
allgeineinen FormeJ 

R 2 MeY 2 

in welcher 

Me = Meiall 

R = Alkvlresi und 

Y = Alkoholatresl bedeuiet, 

bestehl. 

7. Hartbare Masse gemaB Anspruch 1 , dadurch gekennzeichneu daB die Komponenle C) aus mindesiens einem nie- 
lallorganischen Kaialysalor der allgeineinen Forme! 

Z„Me 

in welcher 
Me = Meiall 

Z = Acetylacelonatrest und 
n = 2 oder 3 bedeutel, 
bestehl. 

8. Massen gemaB Anspruch 1, bei der die Komponenle C) aus mindesiens einem Derival eines nielallorganischen 
Katalysators gemaB den Anspruchen 5 bis 7 besteht. 

9. Massen gemaB Anspruch 1, bei der die Komponenle C) aus beliebigen Mischungen der genannien metallorgani- 
schen Katalysaloren und Deri vale gemaB der Anspruche 5 bis 8 bestehl. 

10. Massen gemaB Anspruch 1, bei der die Komponenle D) aus nucleophilen Substanzen besteht. 

11. Verfahren zur Herstellung von hartbaren, uretdiongruppenhaltigen Massen nach inindestens einem der Anspru- 
che 1 bis 10, bei dem als Ausgangsstoffe unvernetzte Massen, bestehend aus (A) einer, endstandige und/oder sei- 
tenstandige Hydroxy lgruppen aufweisenden, iinearen oder verzweigten Bindemilt el- Komponenle mil einer OH- 
Zahl von 25 bis 400, bevorzugt von 25 bis 200 und einem mittleren Molekulargewicht von 400 bis 20.000, bevor- 
zugt von 1.000 bis 10.000, die oberhalb der Reaktions- oder Verarbeitungstemperatur in flussiger oder viskoser 
Fonn vorliegt, wobei (Al) entweder die Bindemittelkomponente frei von Carboxylgruppen ist, oder (A2) die Kon- 
zentraiion an Carboxylgruppen kleiner ist als die Konzentraiion an aktivem Kal.alysat.or (C) oder (A3) bei einer ho- 
heren Konzentraiion an Carboxylgruppen gegeniiber der eingesetzten Katalysatorkonzentration (C) eine solche 
Menge an reakiivem Agens zugegeben wird, die zur Blockierung der Menge an Carboxylgruppen notwendig ist, um 
eine notwendige Konzentraiion an aktivem Katalysator (C) zu realisieren, und (B) einer oberhalb der Reaktions - 
oder Verarbeitungstemperatur in flussiger oder viskoser Form vorliegendem Uretdiongruppen und gegehenen falls 
freie Isocyanatgruppen aufweisenden Polyadditionsverbindung auf der Basis aliphatischer und/oder cycloaliphati- 
scher Diisocyanate und (C) mindesiens einem aktiven oder einem reaktiv aktivierbaren Lewissaure- Katalysator 
und (D) weiteren, aus der Urethanchemie bekannte Katalysatoren und (E) an sich bekannten Hilfs- und Zusatzmit- 
teln, wobei D) und E) zugegeben sein konnen, eingesetzt werden, diese Ausgangsstoffe in Losung und/oder in 
Schmelze langstens bis eine Molmassenerhdhung nachweisbar ist, homogenisiert werden, danach die Losung oder 
die Schmelze schnell unterhalb der Reaktionstemperatur der Masse abgekuhlt wird und anschlieBend eine Lagerung 
der hartbaren Masse erfolgen kann und danach oder an die Abkiihlung anschlieBend die Wei terverarbei lung der 
hartbaren Masse zur vollstandigen Vernetzung durchgefuhrt wird, wobei die Temperatur solange linear und/oder 
nichllinear erhohl und/oder bei ReakLions temperatur konslant. gehalten wird, bis uber DSC-Messungen im wesent- 
lichen kcinc Rcaktionswarmc mchr nachweisbar ist. 

12. Verfahren nach Anspruch 11 , bei dem die Homogenisierung der hartbaren Massen in Schmelze in einem Labor- 
kneler oder einem Co-Kneter und/oder einem Extruder erfolgt. 

13. Verfahren nach Anspruch 11, bei dem die Homogenisierung der hartbaren Massen bei Temperaluren kleiner 
gleich 110°C, bevorzugt zwischen 50 und 100°C erfolgt. 

14. Verfahren nach Anspruch 11, bei dem die Homogenisierung der hartbaren Massen bis 30 min durchgefuhrt 
wird. 

15. Verfahren nach Anspruch 11, bei dem die Abkiihlung unter die Reakl.ionslemperal.ur nach der Homogenisie- 
rung der hartbaren Massen durch Einbringen der Schmelze in flussigen SticksloiT oder durch Aufbringen auf ein 
Ktihlband erfolgt. 

16. Verfahren nach Anspruch 11, bei dem mindesiens eine der Komponenten (A) bis (E), bevorzugt (A) und (B) in 
flussiger Form eingesetzt wird. 

17. Verfahren nach Anspruch 11, bei dem die Temperatur in einem Bereich von bevorzugt 20 K oberhalb der Ho- 
mogenisierungstemperatur bis maximal 190°C, vorzugsweise bis 160°C, linear und/oder nichtlinear angehoben 
wird. 

18. Verwendung der Massen nach den Anspruchen 1 bis 10 zur Beschicht.ung von hitzeresistenien und thermoLabi- 
len Subsiraten. zur Verkapselung von Bauteilen. als verarbeitbare, hartbare Fonnmasse und als thennisch hartbare 
Spachtelmasse. 



